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(§) Composition de graisse pour paliers soumis a des conditions elevees de temperature, de vitesse et de 
charge. 

(§7) [.'invention conceme une composition de graisse pour 
conditions elevees de temperature, de vitesse et de 
charge, comprenant: (I) une huile de base lubriflante, com- 
prenant comme constituant essentiel un lubrifiant du type 
alkyldiphenylether et ayant une viscosite clnematique de 
0,000009 a 0,000016 m7s a 40°C, et (ii) 24-30% en poids, 
par rapport a la composition de graisse, d'une diuree ser- 
vant d'epaississant, la diuree etant representee par la for- 
mule suivante: 



0 
0 

-NHCNH-R, 



O 
II 

-NHCHH-R 



dans laquelle R 2 est un groupe hydrocarbone aromatique 
ayant 6-15 atomes de carbone, R, et R 3 repriesentent des 
groupes hydrocarbones aromatiques ayant 6-12 atomes de 
carbone ou des groupes alkyle lineaire ayant 8-20 atomes 
de carbone, la proportion des groupes hydrocarbones aro- 
matiques dans R, et R 3 etant de 70-95% en moles; et Tin- 
dice NLGI de la composition allant du N° 1 au N° 3. 
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qu'huile de base. De plus, les graisses classiques sont sou- 
mises au probleme de l'ecaillage premature des coussinets. 
Pour resoudre ces problemes, on utilise avantageusement des 
graisses faisant appel en tant qu'epaississant a un derive 
diuree con-tenant des groupes argmatiques en tant que groupes 
terminaux predominants, parmi ceux qui sont decrits 
dans la demande de brevet japonais publiee (Kokai) 

N° HEI 1-259097 et en tant qu'huile de base un lubrifiant du 
type alkyldiphenylether . Les graisses qui utilisent cet 
epaississant presentent cependant certains problemes : leur 
fluidite est plus faible et, sous charge elevee, la quantite 
de graisse pouvant arriver dans les pieces lubrifiees est 
insuf f isante, et les paliers grippent prematurement. 

La presente invention 'a done pour objet de mettre a 
disposition une composition de graisse qui non seulement ait 
une longue duree de vie. en lubrif ication dans des conditions 
elevees de temperature et de vitesse, mais encore assure une 
longue duree de vie sans grippage premature meme sous charge 
elevee, sans provoquer un ecaillage premature des paliers. 
Ces giraisses pour roulements de composants electriques doi- 
vent aussi presenter des proprietes antirouille, compte tenu 
de 1 ' eventuelle penetration d'eau salee et d'eau de mer. La 
presente invention a aussi pour objet de conferer a la com- 
position de graisse cette propriete antirouille. 

La presente invention a ete realisee en consequence de 
recherches approfondies, effectuees dans le but de resoudre 
les problemes decrits ci-dessus. 

Un premier aspect de 1 1 invention concerne une composi- 
tion de graisse pour conditions elevees de temperature, de 
vitesse et de charge, comprenant : 

(i) une huile de base lubrifiante, comprenant comme 
constituant essentiel un lubrifiant du type alkyldiphenyl- 
ether et ayant une viscosite cinematique de 90-160 cSt 
0,000009 a 0,000016 m 2 /s) a 40°C, et 

, (ii) 22—30 % en poids, par rapport a la composition de 
graisse, d 1 un compose diuree servant d r epaississant , le com- 
pose diuree etant represents par la formule suivante : 
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R 1 -NHCNH-R2"NHCNH-R3 
dans laguelle *2 — un groupe hydrocarbon* aromatigue ayant 
r.13 atomes *e carbone, *l et *3 — ten t das groupes 
hydrocarbon^ aromatigues ayant 6-12 ato.es da carbone ou 
dls groupes alkyle lineaire ayant 8-20 ato.es da carbone. la 
^portion des groupes hydrocarbones aromatigues dans M at 

R, etant da 70-95 %. an moles ; et ■.„.„„ «n.„ t 

1- indie, da consistence SLGI da la composltxon arlanr 

" preference, la composition da graisae contiant aussi 

un additif antirouille covenant (i) un organosulf ate. (u) 
un nitrite et (iii) un tensioactif non ionigue dont le rap- 
port hydro-lipopbile est de 1.5-9, cbaoun de ces constra- 
ints etant present en une guantite de 0.1-10 % en pords 
par rapport a la composition de graiase. 

L f composition de graisse selon la presente — 
paut presenter des performances satiafaisantes guand elle 
ast utilisee dans les roulements et pallets des composants 
alectrigues pour automobile, par e*emple les 
composants auxguela 11 n-est plus possible d'applrguer des 
graisses classigues. en raison de conditions 

lujours Plus severas portent sur las temperatures, vrtesses 
at charges alavaes. la composition de graisae selon Inven- 
tion presentee aussi d'excellentes propriety antrrourlle 
mSme dans das conditions severes. 

L e lubrifiant alkyldiphenylether utilise dans la com- 
position da graisse selon la prdsente invention est obtenu 
P ar una reaction d' addition entre 1 mole d'un drphanyletber 
at 1-3 moles d'une a-olefine ayant 10-22 atomes de carbone. 
La lubrifiant alkyldiphenylether ast un liquida limprde, 
incolore a dauna. et ast une substance ccnnua an sor. bren 
gua sas proprietes dependant du nombre d • atomes de carbone 
at du nombre de moles d' a-olefine ajoutees. Pour ca gur est 
das lubrifiants alkyldiphenylSthers. la publication de bre- 
vet Japonais N- SH0 51-44263 dacrit des huiles pour 
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pompe rotative contenant tin lubrifiant alkyldiphenylether en 
tant que constituant principal; la. publication de brevet 
japonais (Kokuku) N° SHO 52-1722 decrit des huiles de travail 
resistant a 1 1 eau de mer; la publication de brevet japonais 
(Kokuku) n° SHO 52-2462 8 decrit des huiles pour pompe a 
diffuseur; et la publication de brevet japonais (Kokuku) n° SHO 
58-2251 decrit des huiles pour la lubrif ication des chaines. En 
outre, les demandes de brevet japonais publiees (Kokai) N° HE I 
1-259097 et 3-28299 decrivent des graisses contenant un 
lubrifiant alkyldiphenylether en tant que constituant 
principal. La viscosite cinematique a 40°C est limitee a 90-160 
est (0,000009 m 2 /s-0,000016 m 2 /s) dans la presente invention, 
car des viscosites cinematiques inferieures a 90 cST (0,000009 
m 2 /s) conduisent a un net ecaillage premature des paliers, 
tandis que des viscosites cinematiques superieures a 160 cST 
(0,000016 mrj/s) conduisent a des compositions de graisse 
presentant une forte resistance a 1' agitation a basse 
temperature, ce qui diminue le bon f onctionnement des paliers 
au demarrage, avec comme consequence que les compositions de 
graisse ne conviennent pas a des applications pratiques. Bien 
qu ' aucune limitation particuliere ne soit imposee a la quantite 
du lubrifiant alkyldiphenylether de la presente invention, elle 
est de preference de 50% en poids ou plus par rapport a l'huile 
de base, de fagon a donner une graisse presentant une longue 
duree de vie a temperature elevee. Dans ce cas, l'huile de base 
pouvant etre utilisee en combinaison peut etre par exemple une 
huile minerale, un lubrifiant a base d'un ester synthetique, un 
lubrifiant a base d'un hydrocarbure synthetique ou un 
lubrifiant synthetique a base d'un phenylether autre que les 
lubrif iants alkyldiphenylether . 

En outre, la diuree, servant d f epaississant et 
representee par la formule ci-dessus, est generalement obtenue 
par une reaction entre un diisocyanate et une monoamine. La 
diuree est limitee, en ce sens qu'elle contient des groupes 
aromatiques en tant que groupes terminaux predominants dans la 
presente invention, ce qui minimise les fuites prematurees a 
partir d'un coussinet dans des conditions elevees de 
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temperature et de vitesse. En outre, pour tenir compte du 
grippage premature d'un palier sous charge elevee, en ra.son 
d'une fluidite insuf f isante, ce qui est un inconvenient des 
epaississants de ce type, une condition essentielle consxste 
a introduire aussi dans les groupes terminaux de la presente 
invention des groupes alkyle lineaire, de facon a resoudre 
le probleme ci-dessus. La proportion de ces groupes hydro- ^ 
carbones aromatiques ,. dans R ± et R 3 , doit etre de 70 a 95 * 
en moles, car des proportions inferieures a 70 % en moles 
donnent une fluidite trop elevee, de sorte qu'il y a des 
fuites plus importantes de graisse, ce qui diminue la duree 
de vie de lubrifiant sous haute temperature, et des propor- 
tions superieures a 95 % en moles donnent des graisses 
n'ayant pratiquement aucune fluidite, de sorte qu'il peut se 
produire sous charge elevee un grippage premature du palier. 
De plus, la teneur en diuree est limitee a 22-30 % en 
poids par rapport a la composition de graisse, et 1' indice 
NLGI est limite a la plage du N-l au N«3 ; en d'autres ter- 
mes , le degre d'epaisseur est limite a 340-220, car les fui- 
tes initiales deviennent importantes dans des conditions 
elevees de temperature et de vitesse si la teneur est infe- 
rieure a 22 % en poids ou si 1 « indice de viscosite est infe- 
rieur au N' 1, et la resistance a 1'agitation d'une graisse 
a basse temperature devient importante, au point de diminuer 
1' aptitude d'un palier a subir les operations de demarrage, 
si cette teneur depasse 30 % en poids ou si 1 ' indice depasse 
le N» 3 Pour ces raisons, une teneur particulierement pre- 
feree est de 24 a 28 % en poids, 1'indice d'epaisseur etant 
de 310 a. 250. 

Des exemples du diisocyanate qui devient R 2 apres la 
reaction ci-dessus comprennent les isocyanates aromatiques, 
tels que le diisocyanate de 2, 4-tolylene, le diisocyanate de 
2 6-tolylene, le diphenylmethane-4, 4 ' -diisocyanate et le 
naphtylene-l,5-diisocyanate et leurs melanges. On peut citer 
a titre d'exemples de la monoamine qui devient Rl et R 3 les 
amines aromatiques telles que 1' aniline, la benzylamine, la 
toluidine et la chloroaniline^insi que les amines linear 
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res, comrne l'octylamine, la nonylamine, la decylamine, l'un- 
decylamine, la dodecylamine, la tridecylamine, la tetra- 
decylamine, la pentadecylamine, 1 1 hexadecylamine, 1 1 hepta- 
decylamine, 1 1 octadecylamine, la nonyldecylamine et 
1 r eicosylamine. 

La composition de giraisse preferee selon 1 r invention 
contient en outre 1'additif antirouille, plus precisement 
1 1 organosulfonate servant d ' antirouille soluble dans 
I'huile, le nitrite servant d f antirouille soluble dans 
l'eau, et le tensioactif non ionique, chacun en une quantite 
de 0,1-10 % en poids par rapport a la composition de 
graisse. Un organosulfonate est genera lement represente par 
RSO3-M. Des exemples de RSO3, cote acide, comprennent les 
residus d 1 acides sulfoniqu^s derives du petrole et de 
1* acide dinonylnaphtalenesulfonique, tandis que M, cote 
alcalin, comprend des metaux comme Ba, Ca, Zn, Pb, Na et Li, 
NH4 + , et les residus d 1 amines telles que H2N(CH2 )2 NH 2 • Un 
exemple du nitrite est le nitrite de. sodium. Le nitrite de 
sodium est disponible sur le marche sous des formes combi- 
nees a un tensioactif, de f agon a ameliorer sa dispersion 
dans I'huile (on I'appellera ci-apres "dispersion de nitrite 
de sodium"). On peut aussi utiliser ces formes. Des exemples 
d ! un tensioactif non ionique dont le rapport hydro-lipophile 
est de 1,5-9 comprennent les esters, comme les esters d' aci- 
des gras du glycerol, les esters d f acides gras du polyglyce- 
rol, les esters d f acides gras du sorbitol, les esters d 1 aci- 
des gras du pentaerythritol et les esters d 1 acides gras 
polyoxyethylenes f ainsi que des composes ether, comme un 
alkylphenylether polyoxyethylene . L'efficacite de cette 
formulation antirouille est decrite dans la demande de 
brevet japonais publiee (Kokai) N° HE I 3- 
200898. L 1 addition de cette formulation antirouille peut 
donner une graisse encore meilleure en tant que graisse pour 
palier de composants electriques pour automobile. 

En outre, on peut a j outer a la composition de graisse 
selon 1 ' invention des additifs tels que des antioxydants, 
des additifs extreme pression, des agents d'onctuosite et 



2706169 



das lubrifiants solides, ainsi que des inhibiteurs de corro- 
sion, par exemple le benzotriazole/ et ce en quantxte 

necessaire . . 

Selon la presente invention, une composition de graxsse 

5 contient une huile de base lubrifiante constitute d'un 

lubrifiant alxyldiphenylether en tant que constituant prin- 
cipal et ayant une viscosite de 90-160 cSt a 40'C ; et, en 
tant qu'epaississant, 22-30 % en poids d'une diuree ayant la 
formule decrite ci-dessus. L'indice NLGI de la composition 

du N°l au N°3. Meme dans 
10 de graisse - uu 

des conditions elevees de temperature et de vitesse, la com- 
position de graisse ne developpe pas une fuite initiale trop 
importante a partir d'un palier et presente done une longue 
duree de vie. En outre, la- composition de graisse a resolu 
15 le probleme de 1'ecaillage premature des paliers ; elle ne 
provoque aucun grippage premature meme sous charge elevee ; 
et elle pent conserver d'excellentes proprietes lubrifiantes 

pendant long-temps . m 

On a aussi obtenu d ■ excellentes proprietes antxrouxlle 
20 en ajoutant comme agents antirouille un organosulfonate, un 
nitrite et un tensioactif non ionique, dont le rapport 
hydro-lipophile est de 1,5-9, chacun en quantite de 

0,1-10 % en poids. Ces effete semblent dus aux raisons qux 
vont etre developpees ci-apres. 
25 Pour reduire lea fiuites initiales dans des conditxons 

elevees de temperature et de vitesse, il est necessaire que 
la graisse contienne un epaississant en une certaine quan- 
tise. Comme une graisse est un melange d'une huile de base 
sous forme d'un liquide et d'un epaississant sous forme d un 
30 solide, la graisse a essentiellement les proprietes d'un 
liquide a faible teneur en epaississant, de sorte que la 
composition de graisse tend a se ramollir et a fair. Par 
rapport a d ■ autres epaississants du type uree ou savon, 
1- epaississant de type uree utilise dans 1' invention, dont 
35 les groupes terminaux sont essentiellement des groupes aro- 
matiques, doit etre ajoute en une quantite plus importante, 
pour former une graisse ayant la meme durete. H semble done 
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que les proprieties de la graisse en tant que liquide se tra- 
duiseivt moins sur la graisse, ce qui reduit les fuites ini- 
tiales. Parmi ces epaississants de "type uree, les graisses a 
base d 1 uree contenant des groupes terminaux aromatiques pre- 
» 5 sentent une excellente resistance thermique et, apres combi- 
naison avec un lubrifiant alkyldiphenyl&ther ayant lui aussi 
d 1 excellentes proprietes de resistance thermique et de sta- 
bility a l'oxydation, donnent de longues duree de vie dans 
des conditions elevees de temperature et de vitesse. 
10 Pour obtenir une duree de vie lubrifiante suffisante 

meme sous charge elevee, on considere par ailleurs que 
1' aptitude d'une graisse a s ' ecouler dans une piece lubri- 
fiee joue un role important. Une graisse contenant comme 
epaississant une diuree dorit les groupes terminaux ne sont 
15 constitues que de groupes aromatiques a une lgngue duree de 
vie dans ces conditions elevees de temperature et de 
vitesse, comme decrit ci-dessus. Cependant, sous charge el- 
evee, il se produit un grippage premature, ce qui raccourcit 
fortement la duree de vie en lubrif ication. Pour expliquer 
20 ce phenomene, on peut dire que la graisse presente vraisem- 
blablement une fluidite plus faible du fait de la nature de 
1 T epaississant, de sorte que son aptitude a 1 * ecoulement 
dans une piece lubrifiee serait plus faible- Meme avec des 
graisses de ce type, dans des conditions elevees de tempera- 
25 ture et de vitesse, leur fluidite peut augmenter sous 
l'effet de la temperature et de la vitesse, de sorte 
qu'elles pourront probablement s 1 ecouler dans une piece 
lubrifiee. On ne peut cependant s'y attendre sous charge 
elevee, de sorte qu'une piece lubrifiee risque de ne pas 
30 recevoir une quantite suffisante de graisse. On pense que 

c'est la l'origine du grippage. Selon la presente invention, 
1 1 introduction de groupes alkyle lineaire dans une diuree 
comportant des groupes terminaux constitues essentiellement 
de groupes aromatiques semble avoir confere des proprietes 
35 de fluidite a la graisse sans degrader ses proprietes a 

haute temperature et a haute vitesse, ce qui probablement 
explique ,1a suppression du grippage premature. 
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Pour ce gui est du phenomena d'ecaillage premature d^un 
pallK „ ; t observer dee correlations entre oe phenomena 
PHl ' ° 1a nature et la guantite d ■ epaississant et la 

entre 1'ecaillage P^atur, et X. nature et la — ^ 
Epaississant sent etudiees par Kimura et coll. dans S.udy 
1 epaissxssa Bearin gs Lubricated with Urea Grea- 

on Rolling Surfaces of Bearings the 31th 

ses » [Kimura, Tsuchiya, Suda et Endo . Preprint 

~~ cnniPtv of Lubrication , ozd 
spring symposium of ^ ^ g „ lsses au 

t . 1M 7„. XI Y -* i " di9Ue e 9U ; r ; i ;^ 4 .uree forme un de P 6t 
tY pe savon metalligue. une graxsse a 1 » is . 
qui pent eervir d- amortisseur, rant a partrr d u P 

^.i ^ -p^-r se trouvant sur ia sui 
sant que d'une couche d'oxyde de far se tr 

faC e de cent d'un palier, ce qui evxte 1 — L 
anti-ecaillage de la graisse a 1'uree a aussx eta observe 
anti ecai y -'est revele presenter une 

dans la presente invention et s est re P 
correlation avec la guantite du compose uree. En d autres 
! 11 a ete montre que la frequence d' apparition de 

LTpaissIssant. ,a frequence d'apparition 24 

la teneur en epaississant atteignair 

r™.^ oe gal est de 
s „ .,,„. nettement marquS aveo lee graisses 
on observe un ecarXXage nette , 0 , 0 00009 mVs) a 

dent la viscosite cinematigua est mferreure a 90 est to, 
Tc II semble gue oe pnenomene soit attrlbue a 
lion du risgue de eontaet direet entre les 
roulement et les gorges, et plus precisement des cond trons 
d e lubrification iimites dues . une eparsseur plu 

ae'sorte gu'on pense maintenir une epaisseur appropr.ee du 
ITJu, et on pense gue utilisation * 
l.uree en tant gu' epaississant, en proportion suffxsam 
Lr^Portante. va assurer une protection des 
, roulement des paliers. XX se.Us gue I-on ait trouv r r Xa 
eoxution au probXSme de X'ecaiXlage premature 

En outre, pour oe gui est des performances antrrouxlle 
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exigees d'une graisse, on a d 1 excel lentes performances, du 
fait des effets synergiques de 1 1 organosulf onate, servant 
d'antirouille organique soluble dans l'huile, du nitrite 
servant d 1 agent de passivation mineral soluble dans 1 1 eau et: 
du tensipactif non ionique. Le mecanisme de leur action est 
decrit dans la demande de brevet japonais publiee (Kokai) 
N° HE I 3-200898. 

La presente invention va etre decrite ci-apres a l'aide 
d 1 exemples et.d' exemples comparatif s . Dans les exemples et 
les exemples comparatif s, les graisses ont ete preparees sur 
la base de leurs compositions respectives presentees sur les 
Tableaux 1(1) a 4(2) , de la maniere decrite ci-apres. En 
outre, on a utilise les methodes suivantes pour effectuer 
les essais devaluation des performances des graisses. 

(A) Essai de fuite a haute temperature et a grande 
vitesse : 

On a introduit une graisse dans un palier, que l'on a 
fait tourner pendant 20 heures dans les conditions ci-apres. 
On a calcule 1 1 importance de la fuite sur la base de la dif- 
ference entre le poids du palier avant 1* essai et le poids 
apres essai, le resultat etant exprime en % en poids. 

Roulements : roulements rainures a billes (diametre 
interieur 17 mm, diametre exterieur 40 mm, largeur 12 mm ; 
equipes d 1 un arret plastique et de joints en caoutchouc a 
contact ) . 

Quantite de graisse introduite : 1 , 0 g 
Vitesse de rotation : 15 000 t/min 
Temperature : 180 °C 

Charge : Fr 98 N (10 kgf). Fa 196 N (20 kgf). 

(B) Essai de durability a haute temperature et a grande 
vitesse : 

On a fait tourner un roulement pendant 1000 heures 
maximum dans les memes conditions que dans 1' essai *(A), de 
fagon a determiner en heures la duree de vie de la lubrifi- 
cation du roulement. 

(C) Essai de durabilite et d'ecaillage sous charge 
elevee : 
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on a introduit une graisse dans cinq pallets, que 1'on 
a fait toumer pendant 1000 hauras *aximu m dans las condi- 
tions ci-apres. Quand il y a au una defaillance du palmer 
avant la fin de 1'essai, on a control, la pal.er pour - 
5 fiar si la defaillance etait due au grippage ou a 1 acaH- 

lB9e ' R oul en ,ents : roulements rainures a billes (diskette 
interieur 17 diametre e*terieur 40 ... largeur 12 - , 

Squipes d^un arret plastique et da Joints en caoutchouc a 

10 contact ) . 

Quantite de graisse introduite : 2,3 g 
Vitesse de rotation : 18 000 t/min 
Temperature : 110 °C 
Charge : Fr 1960 N (200 kgf). 
15 (D) Essai du couple de depart : 

On a mesure le couple de depart exige a -40"C selon la 
m ethode d'essai du couple a basse temperature prescrxte dans 
aiS K 2220. Lt evaluation a ete faite selon le bareme suxvant: 
Moins de 128 N.cm (13 000 gf .cm) : essai reussx 
128 N.cm (13 000 gf.cm) et plus : echec. 
(E) Essai antirouille sur le palier : 
L' essai d« antirouille sur palier a suivi la methode 
prescrite dans ASTM D 1743. Bien que I'on suppose que 1 eau 
utilisee pour 1' immersion de cheque palier selon les spec- 

,i j.-hUpp on a utilise dans la pre- 
fications soit de l'eau dxstxllee, on a u 

sente invention une solution aqueuse a 3 % de chlorure de 
sodium. L ' evaluation des resultats a ete effectuee selon la 
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norme . .. , . n 
Exemples 1-5 et T^ lO^^ms^So W^^ 5 
t ^^^^le7lnTplace dans un reacteur et 

. .L- • s i »HtiiiP de base et la moitie 
chauffe a 70-80°C la moitie de 1 huxle de oase 

de la monoamine indiquee sur le tableau correspondant . 
L-autre moitie de 1'huile de base et 1'autre moitxe de la 
m onoamine ont ete placees dans un reacteur distinct chauf- 
fees a 70-80'C et versees dans le reacteur avant agxtatxon. 
Bien que la temperature du melange reactionnel ait augmente 
en raison d'une reaction exothermique, on a agite en perma- 
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nence pendant environ 30 minutes sans refroidissement. Apres 
un temps de reaction suffisant, le melange reactionnel a ete 
chauffe, maintenu a 170-180°C pendant 30 minutes, puis 
refroidi. L 1 antirouille presente sur le tableau a ete 
ensuite entierement ajoute, puis. on a ajoute 40 g d'alkyl- 
diphenylamine en tant qu ' antioxydant . Le melange obtenu a 
ete malaxe dans la graisse soahaitee, grace a un broyeur a 
trois cylindres . 
Exemple 6 

On a place dans un reacteur et chauffe a 70-80 °C une 
portion de 560,4 g de I'huile de base et la totalite de la 
p-toluidine. Une autre portion de 560,4 g de 1 ' huile de base 
et la totalite du TDI ont ete placees dans un reacteur dis- 
tinct, chauffees a 70-80°C*et versees dans le reacteur avant 
agitation. Bien que la temperature du melange reactionnel 
ait augmente en raison d 1 une reaction exothermique, on a 
agite en permanence pendant environ 30 minutes sans refroi- 
dissement. Apres un temps de reaction suffisant, le melange 
reactionnel a ete chauffe, maintenu a 170-180 °C pendant 30 
minutes, puis refroidi. Une autre portion de 129,6 g de 
cette huile de base, et la totalite -de 1 T octylamine, ont ete 
placees dans un autre reacteur et chauffees a 70-80°C. 
Encore une autre portion de 129,6 g de 1' huile de base et la 
totalite du MDI ont ete placees dans un reacteur distinct, 
chauffees a 70-80 °C puis versees dans le dernier reacteur. 
Le melange obtenu a ete agite et, comme ci-dessus, mis a 
reagir, chauffe et refroidi- La graisse ainsi obtenue a ete 
melangee a la graisse preparee ci-dessus, a laquelle on a 
ajoute la totalite de 1 1 antirouille indique sur le tableau 
et 40 g d 1 alkyldiphenylamine servant d 1 antioxydant . Le 
melange obtenu a ete malaxe dans la graisse souhaitee a 
1 r aide d 1 un broyeur a trois cylindres - 
Exemple Comparatif 11 

On a place 1410,0 g de 1' huile de base et 500,0 g de 
stearate de lithium dans un reacteur, puis on a chauffe sous 
agitation jusqu'a fusion complete a 230°C. Apres refroidis- 
sement de la masse fondue, on a ajoute 1 r antirouille indique 
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sur le tableau et 40 g d • alkyldiphenylamine . Le melange ainsi 
obtenu a ete malaxe dans la graisse voulue par un broyeur a 

trois cylindres. m m 

Sur les tableau 1(1) a 4(2), TDI est une abrevratron 
qui eecrit un melange de diisocyenate de 2.4-tolylene et de 
diisoeyanate de 2. 6-tolylene, tendis que HDI est une abre- 
viation de diphenylmethane-4.4' -diisoeyanate. On a 

cosite cinematique de y/,u i«»«v 

,- f : np A et poly-a-olefine B des poly- 
utilise comme poly-a-olefme A et poxy 

!. a „f i es viscosites cinematiques respectxves 400 

T™T~T:,T^ »Ve, . on a utilise. — 
folate en rant que sulfonate antirouili*. on a utilise un nitrite ae 
sodium passent a travers un tamis d'ouverture de maille 
0 149 nun (100 mesh). La dispersion de nitrite de sodrum 
contenait un tensioactif pour raciliter la dispersron du 
nitrite de sodium dans un systeme d'huile. - 
utilise n'etait pas oonnu. Ces m.tieres premreres sent tou 
tes aisponibles sur le marchS. 

comme on le volt dans les exemples, les grarsses selon 
la presente invention n'ont pas presente des fuites rnrtra- 
le s importantes, et ont eu une longue duree de vre dans des 
conditions elevees de temperature et de vitesse En outre, 
i! n'y a eu auoun grippage initial sous oharge elevee. et 
auoun ecaillage premature des roulements ete observe. On 
a aussi constats de bonnes propriety antirouille. Par arl- 
leurs. dens 1'Exemple Comparatif 1. 11 y . eu un grrppage eu 
cours d'une phase initial, sous oharge elevee. oer es grou- 
pes terminal de la diuree servant d ■ epaississant n etarent 
gue des groupes aromatigues. Dens les Exemples Comparers 
2-4. les groupes terminaux contenaient de nombreux groupes 
aromatigues ou n'etaient pes constitute essentiellement de 
groupes aromatigues, de sorte gue, dans les conditions ele- 

. t rt» vitesse il y e eu de fortes fui- 

vSes de temperature et de Vitesse, * 

. duree de vie en lubrif ication n a pas 

-tes initiales, et la auree u« v« 

Z setisfeisente. le teneur en Epaississant de type uree 
steit feible dans les Exemples comparatifs 3 et 4. avec une 
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augmentation du risque d' ecaillage. Dans les Exemples Compa- 
ratifs 7 et 8, la duree de vie en lubrification etait faible. 
dans les conditions elevees de temperature et de vitesse, 
car chaque huile de base n'etait constitute que de la poly- 
a-olefine. Dans les Exemples Comparatifs 5 et 10, les grais- 
ses presentaient de mauvaises performances au demarrage des 
roulements a basse temperature, et elles ne pouvaient etre 
utilisees dans la pratique, car 1' huile de base avait une 
viscosite cinematique trop elevee ou encore une epaisseur 
trop faible, avec une trop forte durete. Inversement, dans 
l'Exemple Comparatif 9, la graisse etait tellement molle que 
les fuites initiales ont ete elevees et que la duree de vie 
en lubrification a ete faible, et l'on a aussi observe un 
ecaillage car la quantite d 1 epaississant etait faible. Dans 
l'Exemple Comparatif 11, dans lequel 1 • epaississant utilise 
etait un savon de lithium, on a constate dans des conditions 
elevees de temperature et de pression des fuites importan- 
tes, une duree de vie en lubrification extremement faible 
et, en raison de l r absence de protection de la surface de 
roulement du palier par le derive de 1 1 uree, xl y a eu un 
fort- ecaillage. 

Dans les essais antirouille, on a etudie dans les Exem- 
ples Comparatifs 5-9 des compositions analogues a celles de 
la presente invention, sauf que l'on avait elimine l'un des 
constituants et les compositions n 1 entrant pas dans le cadre 
de 1 ! invention. Dans chacun de ces Exemples Comparatifs, on 
a observe une forte rouille dans ces conditions severes. 
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• Revendications 
1. Composition de graisse pour conditions elevees de 
temperature, de vitesse et de charge, comprenant : 

(i) une huile de base lubrifiante, comprenant comme 

5 constituent essentiel un lubrifiant du type alkyldiphenyl - 
ether et ayant une viscosite cinematique de 90-160 cSt 
(0 000009 a 0,000016 ra'/s) a 40°C, et 

(ii) 2* -30 % en poids, par rapport a la composition de 
graisse, d«un compose diuree servant d ■ epaississant , le com- 

10 pose diuree etant represents par la formule suivante : 

o o 

II II 

R3L-NHCNH-R2-NHCNH-R3 
dans laquelle R 2 est un groupe hydrocarbone aromatique ayant 

15 6-15 atomes de carbone, R X et R 3 represented des groupes 
hydrocarbones aromatiques ayant 6-12 atomes de carbone ou 
des groupes alkyle lineaire ayant 8-20 atomes de carbone, la 
proportion des groupes hydrocarbones aromatiques dans Rl et 
R 3 etant de 70-95 % en moles ; et 

20 ~ 1'indice NLGI de la composition allant du H-l au 

N°3. 

2. Composition de graisse selon la revendication 1, 
caracterisee en ce que le lubrifiant alkyldiphenylether est 
present en une quantite d'au moins 50 % en poids par rapport 

25 a 1' huile de base lubrifiante. 

3. composition de graisse selon la revendication 1, 
caracterisee en ce que le compose diuree est present en une 
quantite de 2 4-28 % en poids par rapport a la composition de 
graisse. 

30 ~* 4. Composition de graisse selon la revendication 1, 
caracterisee en ce qu'elle a une epaisseur de 310 a 250. 

5 Composition de graisse selon la revendication 1, 
caracterisee en ce que la diuree a ete obtenue.par reaction 
d'un diisocyanate avec une monoamine. 

35 6. Composition de graisse selon la revendication 5, 

caracterisee en ce que le diisocyanate est un isocyanate 
aromatique choisi parmi 1 'ensemble comprenant le diisocya- 
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nate de 2, 4-tolylene, le diisocyanate de 2 , 6-tolylene, le 
diphenylmethane-4, 4 1 -diisocyanate et le naphtylene-1, 5- 
diisocyanate et leurs melanges, et la monoamine est choisie 
parmi 1 1 ensemble comprenant l 1 aniline, la benzylamine, la 
toluidine,ia chioroaniline , 1 ' octylamine, la nonylamine, la 
decylamine, l'undecylamine, la dodecylamine, la tridecyl- 
amine, la tetradecylamine, la pentadecyl amine, l'hexadecyl- 
amine, 1 ' heptadecyl amine, 1 T octadecylamine, la nonyldecyl- 
amine et l'eicosylamine. 

7. Composition de graisse selon la revendication 1, 
caracterisee en ce qu'elle comprend en outre un additif 
antirouille comprenant (i) un organosulf ate, ( ii ) un nitrite 
et (iii) un tensioactif non ionique dont le rapport hydro- 
lipophile soit de 1,5-9, chacun de ces constituants en une 
quantite de 0,1-10 % en poids par rapport a la composition 
de graisse. 

8. Composition de graisse selon la revendication 7, 
caracterisee en ce que 1 T organosulf onate est represents par 
RSO3-M ou RSO3 est un residu d'un acide sulfonique derive du 
petrole ou de 1 1 acide dinonylnaphtalenesulf onique, et M est 
Ba, Ca, Zn, Pb, Na, Li NH 4 + ou un residu de H 2 N(CH 2 )2NH2. 

9. Composition de graisse selon la revendication 7, 
caracterisee en ce que le nitrite est le nitrite de sodium. 

10. Composition de graisse selon la revendication 7, 
caracterisee en ce que le tensioactif non ionique est un 
ester d'un acide gras et du glycerol, un ester d 1 un acide 
gras et du polyglycerol , un ester d'un acide gras du sorbi- 
tol, un ester d ' acide gras du pentaerythritol , un ester 

d r acide gras polyoxyethylene ou un alkyldiphenylether poly- 
oxy ethylene - 
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